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Abstract 
ZrB2 thin film is used as neutron burnable absorbers of nuclear reactor. This paper prepared ZrB2 target by cold 
isostatic press followed high temperature sintering in order to meet the requirement of preparing thin film by 
magnetron sputtering. The phase constituent and composition of ZrB2 target was analyzed by X-ray diffraction (XRD) 
and X-ray energy dispersion spectroscope（EDS） . The microstructure of samples was observed by scanning 
electron microscope（SEM）. The density was measured based on Archimedes drainage method; UO2 core was 
coated by ZrB2 films by magnetron sputtering using as-prepared ZrB2 target. The results indicate that 2000℃ could 
sinter ZrB2 powder. The relative density of sintering product was 71%. The as-prepared ZrB2 might make films on the 
sample of UO2 surface by magnetron sputtering. 
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摘要 
ZrB2薄膜作为核反应堆燃料芯块的可燃中子毒物而得以应用。本文采用等静压成型加高温烧结的方法制
备出 ZrB2靶材，以满足磁控溅射 ZrB2薄膜的需要。利用 X 射线衍射和能谱的方法分析了靶材的物相及成
分；利用扫描电镜对烧结产物的形貌进行了观察；采用阿基米德排水法测出了 ZrB2陶瓷的密度；使用所制
靶材，通过磁控溅射方法在 UO2芯块表面制备了 ZrB2薄膜。结果表明：2000℃可以烧结 ZrB2粉体；靶材相
对密度约为 71%；所制靶材可用于 UO2燃料芯块表面 ZrB2薄膜的制备。 
 
关键词：二硼化锆；靶材；烧结；磁控溅射；薄膜 
1. 引言 
二硼化锆陶瓷具有高熔点、高硬度、导热性好、耐腐蚀、捕集中子[1，2]等特点，因此在薄膜
材料[3，4]、核控制材料等领域中得到应用[5]。近年来，核电迅速发展，美、俄、法等国都已掌握了
先进的核电技术并向其它国家转让[6]。我国目前正处于核电站建设的高速发展阶段，关键技术与
核燃料元件仍需进口。我国将在浙江三门和山东海阳分别建设两个 AP1000核电站。AP1000是美
国西屋公司设计的第三代核电站，首炉装料由西屋公司提供，我国将自行提供后期反应堆运行过
程中所需核燃料元件。AP1000 反应堆所使用的燃料为一体化可燃毒物（Integral-Fuel-Burnable-
Absorber，简称 IFBA）[6]，是指在核燃料二氧化铀芯块的圆周表面涂覆一层 ZrB2的薄膜，ZrB2薄
膜中的硼元素是以 10B的形式浓缩存在。当这些燃料芯块以组件的形式进入反应堆后，10B就可以
通过吸收热中子（10B+n7Li+4He）来调节反应堆的反应性，从而达到提高核燃料的利用率，降
低核电成本，延长核燃料元件更换周期的目的[7,8]。 
由于 ZrB2熔点高，硬度大[9]，制备大块的纯相 ZrB2陶瓷十分困难。本研究采用等静压成型
加高温烧结技术制备 ZrB2靶材，并尝试采用磁控溅射技术在 UO2燃料芯块表面制备 ZrB2涂层，
为一体化可燃毒物的制备奠定基础。 
2. 实验 
2.1. ZrB2靶材的制备 
原料为丹东市化工研究所有限责任公司所售 ZrB2粉末，纯度大于等于 99%，水分小于等于
0.5%。采用冷等静压设备在成型压力为 270MPa，保压时间为 10min 的条件下使粉末成型。对成
型坯体进行预烧结，再采用高温烧结炉在 2000℃、氩气保护气氛、保温 1.5h 的工艺条件下对
ZrB2进行高温烧结。先对烧结后的产物进行铣加工，而后通过线切割加工，得到所需形状。最后
通过清洗、除气得到磁控溅射用靶材。 
2.2. ZrB2粉末及靶材的分析表征 
采用激光粒度分析仪测定 ZrB2粉末的粒度组成；采用扫描电镜（SEM）及其附带的 X 射线
能谱仪（EDS）分析 ZrB2原料、烧结体的形貌和成分；采用 X 射线衍射仪（XRD）分析 ZrB2原
料、靶材的相组成；采用阿基米德排水法测定 ZrB2陶瓷烧结体的密度。 
3. 结果与讨论 
3.1. 粉体的粒度与形貌分析 
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图 1  ZrB2粉末粒度组成分析结果 
Fig.1  Size distribution of ZrB2 particles  
 
图 2  ZrB2原料粉末 SEM及 EDS分析 
Fig.2  SEM image and related EDS spectrum of ZrB2 power  
 
 
图 3 ZrB2原料粉末 XRD图谱 Fig.3  XRD pattern of ZrB2 power  
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    ZrB2 粒度分析结果如图 1 所示，由分析结果可知，ZrB2原料粉末的粒度分布主要集中在
10μm左右，也有部分较细小的颗粒分布在 1μm左右。 
ZrB2原料的 SEM分析结果如图 2所示。可以看出，ZrB2原料粉末大多为球形或椭球型颗
粒，但颗粒大小不均匀，大多数 ZrB2颗粒独立存在，也有部分小颗粒发生团聚而形成了粒径约为
20μm的大颗粒。能谱分析表明，ZrB2原料颗粒中未检测出除 Zr、B两种元素以外的杂质元素。 
ZrB2原料 XRD物相分析图谱如图 3所示。可以看出，ZrB2原料粉末主要由 ZrB2和少量 B组
成。从 XRD衍射图谱中未分析出硼的其他化合物及非硼杂质相，表明原料纯度较高。 
3.2. 靶材的制备与加工 
   常压烧结需要先将 ZrB2粉末压制成型。本实验采用冷等静压方法将 ZrB2粉末压制成型，考
虑到靶材形状、加工、烧结等方面的因素，等压成型模具设计为如图 4所示的长方体。先将 ZrB2
粉末经由上端导管装入等静压包套，再抽真空，而后封住导管，放入等静压机加压成型。ZrB2冷
等静压成型压力为 270MPa，保压时间为 10min。由于 ZrB2 粉末为强度很大的陶瓷颗粒（约
360MPa），等静压成型后的密度只达到了 3.96 g/cm3，为理论密度的 65.1%。因为 ZrB2粉末压坯
密度没有实质性的提升，所以压坯强度仍然较低。为了进一步提高 ZrB2坯体的强度，本实验对等
静压 ZrB2压坯进行了预烧结，预烧温度为 1500℃，保温 1h。 
 
  
 
 
图 4  ZrB2冷等静压成型模具 
Fig.4  Isostatic pressing molding 
die of ZrB2 power 
图 5  ZrB2常压烧结后坯体 
Fig.5  The sintered ZrB2 ceramic 
图 6  ZrB2靶材单片实物图 
Fig.6  The ZrB2 target  
 
 
图 7  ZrB2靶材的 XRD图谱  Fig.7  XRD pattern of ZrB2 target  
   ZrB2常压烧结坯体如图 5所示，烧结温度为 2000℃，保温 1.5h。机械加工后 ZrB2靶材如图 6
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所示。 
3.3. 靶材的 XRD分析 
   ZrB2靶材的 XRD 图谱如图 7 所示。可以看出，靶材为单一的 ZrB2相，未发现有如 ZrB、
ZrB12等其它化合物相的存在。与 ZrB2原料 XRD 分析图谱进行对比发现， ZrB2靶材中没有了单
质 B的图谱，这可能是由于在预烧和高温烧结过程中 B发生氧化生成了 B2O3，而 B2O3在烧结过
程中挥发所致。 
3.4. 靶材的 SEM和 EDS分析 
ZrB2常压烧结后断面 SEM分析结果如图 8所示。可以看出，2000℃的烧结温度使 ZrB2颗粒
间产生了一定程度的扩散，部分颗粒间形成了明显的烧结颈，并且出现了部分 ZrB2异常长大的情
况。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 8  常压烧结 ZrB2试样的断面扫描照片 
Fig.8  SEM photographs of cross-section of the sintered ZrB2  
 
   
图 9  靶材的 EDS分析 
Fig.9  EDS spectrum of the ZrB2 target  
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    ZrB2常压烧结后 EDS分析结果如图 9所示。能谱分析表明，烧结所得靶材中
未检测出除 Zr、B 两种元素以外的其它元素存在。这进一步说明了靶材为纯
ZrB2。 
3.5. 靶材的密度测试 
    采用阿基米德排水法测得常压烧结 ZrB2 致密体密度约为 4.32g/cm3，达到了理论密度的
71%。 
3.6. 镀膜结果 
    采用磁控溅射技术，分别利用自制的 ZrB2靶材和进口 ZrB2靶材在 UO2芯块表面进行镀膜。 
 
图 10  芯块镀膜后的宏观形貌 
Fig.10  Photos of the coating UO2 pellet  
    图 10 给出了芯块镀膜前后的对比照片。其中下方黑色芯块为镀膜前的 UO2芯块。中间一行
为采用进口 ZrB2靶材镀膜后的 UO2芯块。上面一行为采用自制 ZrB2靶材镀膜后的芯块。由图可
见，镀膜前芯块呈黑色，镀膜后表面则变为银灰色。 
 
  
图 11  芯块圆周 ZrB2镀层表面形貌 
Fig.11  SEM photographs of surface of the ZrB2 film 
图 12  芯块圆周 ZrB2镀层截面形貌 
Fig.12  SEM photographs of cross-section of the ZrB2 film 
图 11和图 12分别为采用自制 ZrB2靶材对芯块圆周进行镀膜后的表面与截面形貌。由图可
知，薄膜生长较为致密，厚度大约为 4.97μm。 
Film made by 
self-made  target 
Film made by 
imported target 
UO2 core 
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图 13  芯块圆周 ZrB2镀层表面形貌 
Fig.13  SEM photographs of surface of the ZrB2 film 
图 14  芯块圆周 ZrB2镀层截面形貌 
Fig.14  SEM photographs of cross-section of the ZrB2 film 
    图 13 和图 14 分别为采用进口 ZrB2靶材对芯块圆周进行镀膜后的表面与截面形貌。由图可
知，薄膜生长较为致密，厚度大约为 5.70μm。 
 
 
 
图 15  芯块圆周 ZrB2镀层的 EDS分析 
Fig.15  EDS spectrum of ZrB2 film 
 图 15为采用自制 ZrB2靶材对芯块圆周进行镀膜后的能谱分析结果。由图可知,薄膜主要含有
Zr和 B两种元素。图中 Fe是由于射线打到样品台所致。点 2处结果与点 1相近，定量分析结果
表明 Zr与 B的原子个数比为 1:2，说明得到了 ZrB2薄膜。 
 
 
 
图 16  芯块圆周 ZrB2镀层的 EDS分析 
Fig.16  EDS spectrum of ZrB2 film 
1# 
1# 
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图 16为采用进口 ZrB2靶材对芯块圆周进行镀膜后的能谱分析结果。由图可知,薄膜主要含有
Zr和 B两种元素。点 2处结果与点 1相近，定量分析结果表明 Zr与 B的原子个数比为 1:2，说明
同样得到了 ZrB2薄膜。 
分析结果说明，采用自制的靶材得到了与进口靶材相同的 ZrB2薄膜，自制靶材可以取代进口
靶材而得以应用。  
4. 结论 
1. 采用冷等静压成型、常压 2000℃烧结，获得了相对密度约为 71%的 ZrB2烧结体； 
2. 烧结导致部分 ZrB2异常长大的情况； 
3. 采用上述方法获得的靶材能够满足磁控溅射制备 ZrB2薄膜的需要； 
4. 通过比较自制与进口 ZrB2靶材制备的 ZrB2薄膜，在同样的工艺条件下，所得薄膜宏观形与
微观形貌均很相近、成分一致，因此自制靶材有望取代进口 ZrB2靶材。 
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